10/512081 



PCT/PTO 0 8 NOV 2004 



DOCKET NO.: 260985US0PCT 

IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 

IN RE APPLICATION OF: Martin KREYENSCHMIDT et al. 
SERIAL NO.: NEW U.S. PCT APPLICATION 
FILED: HEREWITH 

INTERNATIONAL APPLICATION NO.: PCT/EP03/05310 
INTERNATIONAL FILING DATE: May 21, 2003 

FOR: METHOD FOR PRODUCING POLYURETHANE FOAMED MATERIALS HAVING AN 
IMPROVED LONG-TERM STABILITY 



Commissioner for Patents 
Alexandria, Virginia 223 1 3 

Sir: 

In the matter of the above-identified application for patent, notice is hereby given that 
the applicant claims as priority: 

COUNTRY APPLICATION NO DAY/MONTH/YEAR 

Germany 102 23 617.8 27 May 2002 

Certified copies of the corresponding Convention application(s) were submitted to the 
International Bureau in PCT Application No. PCT/EP03/053 1 0. Receipt of the certified 
copy(s) by the International Bureau in a timely manner under PCT Rule 17.1(a) has been 
acknowledged as evidenced by the attached PCT/IB/304. 



REQUEST FOR PRIORITY UNDER 35 U.S.C. 119 
AND THE INTERNATIONAL CONVENTION 



Respectfully submitted, 

OBLON, SPIVAK, McCLELLAND, 

MAIER & NEUSTADT, P.C. 




Customer Number 



22850 



Norman F. Obion 
Attorney of Record 
Registration No. 24,618 
Surinder Sachar 
Registration No. 34,423 



(703)413-3000 

Fax No. (703)413-2220 

(OSMMN 08/03) 




BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 

^ PCT/EPO 3 / 05 3 1 0 



I PRIORITY 
i DOCUMENT 

• SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
j COMPLIANCE WITH RULE 17.1(a) OR (b) 

L_ . - ■ • • - • 

Prioritatsbescheinigung uber die Einreichung 
einer Patentanmeldung 



102 23 617.8 
27. Mai 2002 

Anmelder/lnhaber: BASF Aktiengesellschaft, Ludwigshafen/DE 

Bezeichnung: Verfahren zur Herstellung von Polyurethanschaurn- 

stoffen mit verbesserter Langzeitstabilitat 




REC'D o 9 JUL 2003 

WIPO PCT 



Aktenzeichen: 



Anmeldetag: 



IPC: 



C 08 G, C 08 L 




Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur- 
sprunglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 



Munchen, den 7. Februar 2003 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Auftrag 




A 9161 

oarao 

EDV-L 



BEST AVAILABLE COPY 



BASF A&tienges haft 20010774 O.Z. 0050/SR2 DE 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Polyurethanschaumstof f en 
5 mit verbesserter Langzeitstabilitat durch Umsetzung von 

a) Polyisocyanaten mit 

b) Verbindungen mit mindestens zwei mit Isocyanatgruppen 
10 reaktiven Wasserstof f atomen in Gegenwart Inhibitoren, 

dadurch gekennzeichnet, dass die Inhibitoren in einer unter 
den Bedingungen der Polyurethanherstellung inerten Substanz 
eingebettet sind. 

15 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Inhibitoren in Wachs eingebettet sind. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 

20 die inerten Substanzen einen solchen Schmelzpunkt aufweisen, 

dass sie wahrend der Umsetzung zura Polyurethan schmelzen. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass die inerten Substanzen eine Schmelzwarme von 50 

25 bis 250 Joule/Gramm aufweisen. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Schmelzpunkt der inerten Substanzen zwischen 20 und 
150°C liegt. 

30 

6. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Wachs eine oder mehrere polare Gruppen enthalt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 

35 die Inhibitoren ausgewahlt sind aus der Gruppe, enthaltend 

a, (5-ungesattigte Verbindungen, Carbonsauren, Carbonsaure- 
derivate, Ketone oder Aldehyde, Lactone. Lactame und/oder 
cyclische Ester, Ester, Sulfonsauren, cyclische Sulfon- 
saureester und/oder Sulfone, Salze von Metallen der I., 

40 II. und/oder VIII Nebengruppe und organische cyclische 

Verbindungen, anorganische oder organische Sauren bzw. 
Saurederivate, die unter Hydrolyseprozess Sauren freisetzen 
konnen . 
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8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dass 
die eingekapselte Inhibitoren teilchenf ormig vorliegen. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
5 die Teilchen einen mittleren Teilchendurchmesser von 

20 bis 800 Jim aufweisen. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Inhibitoren in einer Menge von 0,1 bis 20 Gew.-%, 

10 bezogen auf das Gewicht des Polyurethans, eingesetzt werden. 

Verfahren zur Herstellung von Inhibitorsystemen, dadurch 
gekennzeichnet, dass man die Inhibitoren in geschmolzenem 
Wachs aufnimmt und anschlieSend durch Verspruhen in einem 
Luftstrom oder durch Gefriertrocknung in partikulare Form 
bringt . 

Verfahren zur Herstellung Inhibitorsystemen gema£ Anspruch 
11, dadurch gekennzeichnet, dass man die Inhibitoren in. 
geschmolzenem Wachs aufnimmt und anschlieSend in einer 
polaren Flussigkeit dispergiert. 

13. Inhibitoren fur Polyurethane, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie in einer unter den Bedingungen der Polyurethanherstellung 

25 inerten Substanz eingekapselt sind. 

14. Verwendung der Inhibitoren nach Anspruch 13 zur Herstellung 
von Polyurethanen. 

Polyurethane, herstellbar nach einem Verfahren gemaS einem 
der Anspriiche 1 bis 10. 



35 



40 





45 
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Verfahren zur Herstellung von Polyure thanschaumst of fen mit 
verbesserter Langzeitstabilitat 

5 Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Polyure thane, insbesondere Polyurethan- 
schaumstof fe mit verbesserter Langzeitstabilitat, sowie ein 
Verfahren zu deren Herstellung. Ferner betrifft die Erfindung 
10 die Verwendung von Inhibitoren, die in Wachs eingekapselt sind, 
zur Verbesserung der Langzeitstabilitat Von Polyurethanen, ins- 
besondere Polyurethan-Weichschaumstof f en . 

Unter Inhibitoren werden in dieser Anmeldung Verbindungen ver- 
15 standen, die einer Ruckspaltung der gebildeten Polyurethane ent- 
gegenwirken sollen und die verhindern sollen, dass aromatische 
Amine, die sich bei einer solchen Ruckspaltung bilden konnen, 
aus dem Schaura migrieren. 

20 Polyurethan-Schaumstoffe sind seit langem bekannt und vielfach in 
der Literatur beschrieben. Ihre Herstellung erfolgt ublicherweise 
durch Umsetzung von Isocyanaten mit Verbindungen mit mindestens 
zwei mit Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen. 

25 Wie auch andere Kunststoffe sind Polyurethane Alterungsprozessen 
unterworfen, die im allgemeinen mit zunehmender Zeit zu einer 
Verschlechterung der Gebrauchseigenschaf ten fiihren. Wesentliche 
Alterungseinfliisse sind beispielsweise Hydrolyse, Photooxidation 
und Thermooxidation, die zu Bindungsbruchen in den Polymerketten 

30 fiihren. Bei Polyure thanen hat speziell die Einwirkung von 

Feuchtigkeit , insbesondere in Verbindung mit erhdhter Temperatur, 
eine hydrolytische Spaltung der -Urethan- und Harnstof fbindungen 
zur Folge. 

35 Diese Spaltung aufiert sich nicht nur in einer signif ikanten 

Verschlechterung der Gebrauchseigenschaf ten, sondern fuhrt auch 
zur Bildung von Aminen, insbesondere aromatischen Aminen, wie 
Toluylendiamin (TDA) und Diphenylmethandiamin (MDA) , und ali- 
phatischen Aminen, wie Hexamethylendiamin (HDA) und Isophoron- 

40 diamin (IPDI) : . 

Ein wesentlicher Parameter, der die Bildung von Aminen beein- 
flusst, ist die Art und Menge der fur die Urethanreaktion ein- 
gesetzten Katalysatoren. Es konnte nachgewiesen werden, dass 
45 diese Katalysatoren auch in erheblichem MaSe die hydrolytische 
Ruckspaltung der Urethanbindung katalysieren. Weiterhin wurde ge- 
funden, dass es auch Einfluss auf die hydrolytische Ruckspaltung 
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hat, ob die zur Urethanbildung verwendeten Katalysatoren aus 
dem Polyurethan migrieren konnen Oder im System verbleiben. Urn 
die Emission der Polyurethane zu verringern, werden in jiingerer 
Zeit bevorzugt einbaubare Katalysatoren verwendet. Dies hat 
5 jedoch einen negativen Einfluss auf die Hydrolyse- und Alterungs- 
bestandigkeit der Polyurethane. 

Es ist bekannt, die Hydrolyse- und Alterungsbestandigkeit der 
Polyurethane durch Zusatz von Inhibitoren oder Co-Reaktions- 
10 partner fur die Abbauprodukte zu verbessern. Als Inhibitoren oder 
Co-Reaktionspartner konnen gemaS WO 00/66643 a, (3-ungesattigte 
Verbindungen, Carbonsauren, Carbonsaurederivate, Ketone oder 
Aldehyde verwendet werden. 

15 GemaS DE-A-199 28 687 konnen Lactone. Lactame und/oder cyclische 
Ester, gema£ DE-A-199 28 688 cyclische Sulf onsaureester und/oder 
Sulf one, gemafc DE-A-199 28 675 Salze von Metallen der I., II. 
und/oder VIII Nebengruppe und gema£ DE-A-199 28 689 organische 
cyclische Verbindungen mit einem Molekulargewicht von 200 bis 

20 3000 g/mol als Inhibitoren eingesetzt werden. 

Die genannten Verbindungen bewirken in den Polyurethanen sowohl 
eine Blockierung der aminischen Urethanisierungs katalysatoren als 
auch eine Komplexierung von Aminen, die bei der hydrolytischen 
25 Spaltung der Urethanbindungen gebildet wurden. 

Die Inhibitoren werden zumeist der Polyolkomponente oder der 
Isocyanatkomponente vor der Umsetzung in reiner Form zugegeben. 
Nachteilig ist hierbei, dass sie bereits vor oder wahrend der 
30 Herstellung der Polyurethane mit den Aminkatalysatoren oder den 
als Kettenverlangerer eingesetzten Aminen reagieren. Das kann zu 
Storungen im Netzwerkaufbau der Polyurethane und/oder zu einer 
Verlangsamung der Reaktion fuhren. Dies fiihrt zu langeren Ent- 
formzeiten der Produkte und damit zu einem Ef f izienzverlust . 
35 

Der Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, Polyurethane mit 
hoher Hydrolysebestandigkeit bereitzustellen, bei denen die 
Inhibitoren erst nach der Herstellung der Polyurethane ihre 
Wirksamkeit entfalten. 

40 

Die Aufgabe konnte tiberraschenderweise gelost werden, indem 
die Inhibitoren in inerte Verbindungen eingelagert werden. 



45 
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren 
zur Herstellung von Polyurethanschaumstof f en mit verbesserter 
Langzeitstabilitat durch Umsetzung von 

5 a) Polyisocyanaten mit 

b) Verbindungen mit mindestens zwei mit Isocyanatgruppen 
reaktiven Wasserstof f atomen in Gegenwart Inhibitoren, 

10 dadurch gekennzeichnet , dass die Inhibitoren in einer unter 
den Bedingungen der Polyurethanherstellung inert en Substanz, 
insbesondere Wachs, eingelagert sind. 

Gegenstand der Erfindung sind auch die nach diesem Verfahren 
15 hergestellten Polyurethane , insbesondere Polyurethan-Weich- 
schaumstof fe. 

Gegenstand der Erfindung sind weiterhin Inhibitoren fur Poly- 
urethane, dadurch gekennzeichnet, dass sie in einer unter den 
20 Bedingungen der Polyurethanherstellung inerten Substanz, ins- 
besondere Wachs, eingelagert sind. 

Unter Wachs werden im Rahmen dieser Erfindung Verbindungen 
verstanden, deren Schmelzpunkt im allgemeinen zwischen 20 und 

25 150°C, bevorzugt zwischen 30 und 130°C und besonders bevorzugt 
zwischen 40 und 120°C liegt. Ferner sind die Wachse der vor- 
liegenden Erfindung im festen Zustand im allgemeinen knetbar oder 
fest bis bruchig hart, aber nicht glasartig. Im allgemeinen sind 
die Wachse der vorliegenden Erfindung schon wenig oberhalb des 

30 Schmelzpunktes vernal tnisma&ig niedrigviskos und bevorzugt nicht 
fadenziehend. 

Der Schmelzpunkt der Wachse sollte vorzugsweise so gewahlt 
werden, dass sie wahrend der Polyurethan-Reaktion schmelzen. 
35 Insbesondere sollte der Schmelzpunkt so liegen, dass die Wachse 
erst gegen Ende der Reaktion schmelzen, da ansonsten eine 
Reaktion der Inhibitoren mit den iibrigen Reaktionskomponenten 
nicht vollig ausgeschlossen werden kann. 

40 Der Begriff Wachse umfasst natiirliche Wachse, chemisch modi- 
fizierte Wachse und synthetische Wachse. Natiirliche Wachse 
umfassen pflanzliche Wachse wie beispielsweise Montanwachs, 
tierische Wachse wie beispielsweise Bienenwachs, Mineralwachse 
und petrochemische Wachse wie beispielsweise Petrolatum, 

45 Paraf finwachs und Mikrowachs. Chemisch modifizierte Wachse 
umfassen beispielsweise Hartwachse wie Montanesterwachse . 
Synthetische Wachse umfassen unter anderem Alkanwachse, wie 
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beispielsweise Wachsalkohole, insbesondere hohermolekulare 
wasserunlosliche Fettalkohole mit bevorzugt mehr als 12 Kohlen- 
stof f atomen, wie beispielsweise Lignocerylalkohol , Cer^lalkohol , 
Myricylalkohol, Melissylalkohol und Polyalkylenoxide wie bei- 
5 spielsweise Polyethylenoxid, Poly-THF, Polyvinyl etherwachse, 
Polyolefinwachse und oxidierte Polyolef inwachse . Ferner; umfasst 
der Begriff Wachse hohermolekulare Fettsauren, bevorzugt mit 
mindestens 9 Kohlenstof f atomen, wie beispielsweise Behensaure, 
Tetracosansaure und Cerotinsaure, die gegebenenf alls mit 

10 Alkoholen verestert werden konnen und hochmolekulare Poly- 
ester mit einem Molekulargewicht von > 1000 g/mol, bevorzugt 
> 1500 g/mol; die durch Umsetzung von Di- oder Polycarbonsauren 
mit 2 bis 20 Kohlenstof f atomen mit Di- oder Polyalkoholen 
mit 2 bis 30 Kohlenstof f atomen erhaltlich sind, wobei die 

15 entsprechenden Sauren bzw. Alkohole aliphatische und/ oder 
aromatische Struktureinheiten enthalten konnen. Ebenfalls 
konnen Gemische der vorstehend genarmten Wachse eingesetzt 
werden . 

20 Bei den Wachsen handelt es sich im allgemeinen urn polymere 

Substanzen. Die polaren Gruppen konnen am Ende und/oder inner- 
halb des Polymers vorliegen. Beispiele fur polare Gruppen sind 
Saure-, Amin-, Imin-, Amid-, Ether-, Ester-, Acetat-, Keto-, 
Aldehyd- oder Alkoholgruppe . 

25 

Die in der vorliegenden Erfindung eingesetzten Wachse weisen eine 
Schmelzwarme von 50 bis 250 Joule/Gramm, bevorzugt von 100 bis 
200 Joule/Gramm, insbesondere von 120 bis 190 Joule/Grajnm auf . 
Die Schmelzwarmen werden gemafi ISO 11357-3 nach der DSC-Methode 
30 (Dif ferential-Scanning-Caloremetrie) gemessen. 

Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung ist, dass die 
verwendeten Wachse vorzugsweise zusatzlich eine oder mehrere 
polare Gruppen enthalten, damit die Vertraglichkeit zwischen 

35 Wachs Inhibitor erhoht wird. Polare Gruppen sind Gruppen, die 
im Vergleich zu einer reinen Kohlenwasserstof fgruppe eine unter- 
schiedliche Elektronegativitat gegenuber dieser aufweisen. Im 
allgemeinen konnen Sauerstof f atome, Stickstof f atome, Schwefel- 
atome und gegebenenf alls Hal ogena tome als Grundlage fur polare 

40 Gruppen dienen. Reine Alkan- oder Paraff inwachse sind fiir das 
erfindungsgemafie Verfahren nicht bevorzugt, da sie keine polaren 
Gruppen im Sinne der vorliegenden Erfindung aufweisen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm werden polare Polyolef in- 
45 wachse verwendet. Als Polyolef ine werden verwendet : Polyethylen, 
Polypropylen, Polybut-l-en sowie Copolymere von Ethylen mit 0 bis 
20 mol-% Propen, 1-Buten, 1-Penten, 1-Hexen, 1-Octen, 1-Decen 
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oder 1-Undecen. Bevorzugt ist Polyethylenwachs mit 0 bis 
10 rool-% Propen, 1 -But en, 1-Penten oder 1-Hexen. Die mittleren 
Molekulargewicht M w dieser Polyolef inwachse betragen von. 500 bis 
20000 g/mol, bevorzugt von 2000 bis 15000 g/mol und besonders 
5 bevorzugt 3000 bis 10000 g/mol. 

Polare Gruppen konnen im allgemeinen durch unterschiedliche 
Verfahrensschritte in ein Wachs eingefuhrt werden. Eine bevor- 
zugte Methode ist, das Wachs beispielsweise durch Luftsauer- 

10 stoff oder Peroxidverbindungen teilweise abzubauen, wodurch 
man sogenannte oxidierte Polyolef inwachse erhalt. Als Peroxid- 
verbindungen konnen beispielsweise Wasserstof fperoxid (H 2 0 2 ) oder 
Dialkylperoxide verwendet werden. Durch partielle Abbaumethoden 
werden Hydroxylgruppen. und Carboxyl gruppen als polare Gruppen in 

15 die .Makromolekule eingefuhrt. 

Bevorzugt werden oxidierte Polyolef inwachse verwendet, die eine 
Saurezahl von maximal 50, bevorzugt von 10 bis weniger als 50, 
aufwei sen. 

20 

Eine weitere bevorzugte Methode besteht darin, polare Comonomere 
wie Acrylsaure, Methacrylsaure, Acrylsaureester , Methacrylsaure- 
ester oder Vinylacetat, die optional verseift werden konnen, zu 
verwenden, hierdurch erhalt man sogenannte Copolymer-Polyolef in- 
25 wachs e. 

Bevorzugt verwendet werden Ethylen-Vinylacetat-Wachse mit einem M w 
von 2000 bis 15000 g/mol, insbesondere von 3000 bis 10O00 g/mol, 
und einem Gehalt von 0,1 bis 25 Gew.-% Vinylacetat, besonders 
30 bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-% Vinylacetat, bezogen auf das 
Gesamtgewicht des Copolymers. 

Weiterhin werden bevorzugt verwendet werden E thy 1 en-Ac rylsaur e- 
Wachse mit einem jy^ von 2000 bis 15000 g/mol, insbesondere von 
35 3000 bis 10000 g/mol, und einem Gehalt von 0,1 bis 20 Gew.-% 
Vinylacetat, besonders bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-% Acrylsaure, 
bezogen auf das Gesamtgewicht des Copolymers. 

In einer weiteren bevorzugten Ausf uhrungsf orm werden Ethylen- 
40 Acrylsaure-Acrylat-Terpolymerwachse verwendet. Diese weisen 
einen Acrylsauregehalt von 0,1 bis 20 Gew.-%, bevorzugt von 
1 bis 5 Gew.-% und einen Gehalt an Acrylat von 0,1 bis 40 Gew.-%, 
bevorzugt von 1 bis 20 Gew.-%, mit der Mafigabe, dass der Gesamt- 
gehalt von Acrylat und Acrylsaure unter 50 Gew.-%, bevorzugt 
45 unter 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Terpolymeren, 
liegt . 
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In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsf orm werden Polyether- 
wachse verwendet. Diese weisen im allgemeinen ein Molekular- 
gewicht 3^ von 10000 bis 50000 g/mol, bevorzugt von 15000 bis 
35000 g/mol auf . Besonders geeignet sind Polyvinyletherwachse, 
5 beispielsweise Poly-octadecylvinylether oder entsprechende Poly- 
ether, die statt einem Octadecylrest einen 16-, C17-, C19-, C20-, 
C21- oder C22- Rest auf weisen. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsf orm werden Monanwachse 
10 und Montanesterwachse verwendet. Diese basieren auf langkettigen 
Fettsauren, im allgemeinen aufgebaut aus Kohlenwasserstof f ketten 
mit 20 bis 40 C-Atomen, bevorzugt mit 30 bis 36 C-Atomen. 

Der Begriff Polyurethane umfasst Additionsprodukte, die im 
15 allgemeinen Urethan- Allophanat-, Harnstoff-, Biuret-, Uretdion-, 
Amid-, Isocyanurat-, Carbodiimid- und/oder Uretonimingruppen 
enthalten. Bevorzugt sind Urethan- und Harnstof f gruppen. 

Als Inhibitoren konnen die bekannten und fur diesen Zweck 
20 ublichen Verbindungen eingesetzt werden. Beispiele hierfiir sind 
a,p-ungesattigte Verbindungen, Carbonsauren, Carbonsaurederivate, 
Ketone oder Aldehyde, Lactone. Lactame und/oder cyclische Ester, 
Ester, Sulfonsaureester, cyclische Sulf onsaureester und/oder 
Sulfone, Salze von Metallen der I., II. und/oder VIII Nebengruppe 
25 und organische cyclische Verbindungen, wie sie oben genannt 
sind, weiterhin organische und anorganische Sauren, sowie Ihre 
Derivate, soweit diese in der Lage sind wahrend des Hydrolyse- 
prozesses in eine Saure uberfuhrt zu werden. 

30 Die erfindungsgemafcen Polyurethane konnen kompakt oder zell- 
formig sein. In einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm handelt es 
sich bei den Polyurethanen urn Weich-, Hart-, Halbhart- oder 
Integralschaume aus Polyurethanbasis, insbesondere Polyurethan- 
Weichschaumstof fe fur die Anwendung in Mobeln, Teppichhinter- 

35 schaumungen und Matratzen sowie Automobilsitzen. 

Zur Herstellung der erf indungsgemaE verwendeten in Wachs ein- 
gekapselten Inhibitoren werden im allgemeinen die Inhibitoren in 
erwarmten, fliissigem Wachs gelost oder suspendiert. Gegebenen- 

40 falls kann ein Losungsvermittler zugesetzt werden, der eine 

bessere Losung der Inhibitoren in dem Wachs ergibt . Das Gemisch 
aus fliissigem Wachs und Inhibitoren wird nun bevorzugt in einer 
polaren Fltissigkeit abgekiihlt und dispergiert. Gegebenenf alls 
kann vor diesem Schritt der Schmelze ein Dispergiermittel 

45 zugegeben werden, das zu einer vorteilhaf ten Dispergierung fuhrt. 
In einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm erfolgt die Dispergierung 
derart, dass das erf indungsgemafc verwendete eingekapselte 
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Inhibitoren teilchenformig vorliegt, umfassend Teilchen mit einem 
mittleren Teilchendurchmesser von 10 bis 800 \lm, bevorzugt mehr 
als.100 pm bis weniger als 600 [im, mehr bevorzugt von 110 bis 
500 |im, besonders bevorzugt von 120 bis 300 Urn. 
5 - 

Der mittlere Teilchendurchmesser, der auch als dso-Wert der 
integralen Mas senvertei lung bezeichnet wird, wird im Rahmen 
dieser Erfindung als der Teilchendurchmesser definiert, bei 
dem 50 Gew.-% der Teilchen einen kleineren Durchmesser haben 
10 als der Durchmesser, der dem d 5 o-Wert entspricht. Ebenso haben 
dann 50 Gew.-% der Teilchen einen grofieren Durchmesser als der 
d 50 -Wert. Die Bestimmung des Teilchendurchmesser erfolgte durch 
lichtmikroskopische Messung, wobei kugelahnliche Teilchen auf 
den aquivalenten Kugeldurchmesser abgeschatzt werden. 

15 

Als polare Fliissigkeit ist im allgemeinen jede Fliissigkeit 
geeignet, in der das Wachs unloslich ist. Bevorzugt verwendet 
wird Wasser oder eine Verbindung mit mindestens zwei gegenuber 
Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen. Bevorzugt wird 

20 dabei als Komponente ein Polyol, insbesondere ein Polyetherol, 
verwendet, besonders bevorzugt wird das Polyol verwendet, das 
bei einer Herstellung von Polyurethanen eingesetzt wird. Die 
Verwendung dieses Polyols ist vorteilhaft, da dadurch kein Fremd- 
stof f in das System eingebracht wird und bei zelligen Produkten 

25 eine mogliche Destabilisierung des Schaums durch Fremdstoffe 
vermieden werden karm. 

Als Losungsvermittler konnen im allgemeinen Verbindungen ein- 
gesetzt werden, die z.B. Wasserstof fbruckenbi ndung en zu den 

30 Inhibitoren aufbauen und dadurch die Loslichkeit verbessern 
konnen. In Betracht kommen beispielsweise polare Polymer e, wie 
z.B. Polyethylenoxid oder Polypropylenoxid oder Mischpolyether 
aus Ethylenoxid und Propylenoxid. Der Losungsvermittler wird 
ublicherweise in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 

35 0,5 bis 5 Gew.~%, bezogen auf das Gewicht von Wachs und 
Inhibitor, eingesetzt. 

Als Dispergiermittel sind im allgemeinen amphiphile Molekiile 
geeignet, die einen hydrophoben, mit dera Wachs vertraglichen Teil 
40 haben, und einen hydrophilen, mit der polaren Fliissigkeit ver- 
traglichen Teil haben. Beispielsweise kann Stearinsaure dazu 
verwendet werden. Das Dispergiermittel wird ublicherweise in 
einer Menge von 0,1 bis 20 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 10 Gew.-%, 
bezogen auf das Gewicht von Wachs und Inhibitor, eingesetzt. 

45 
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In einer weiteren Aus fuhrungs form zur Herstellung der erfindungs- 
gema£ verwendeten Inhibitoren kann das fliissige Gemisch aus 
Inhibitoren und erwarmtem Wachs direkt durch Verspruhen in 
einem Luftstrom, bevorzugt einem kalten Luftstrom, in eine 
5 geeignete, partikulare Form gebracht werden, so dass ein, bevor- 
zugt korniges, Pulver erhalten wird. Verf ahr ens techni sen ist 
ein Apparat ahnlich einem Spruhtrockner geeignet, der jedoch 
mit einem kalten Luftstrom betrieben wird. Weiterhin kann der 
in der polaren Fliissigkeit dispergierte Inhibitor auch gefrier- 
10 getrocknet werden. Dabei wird die Dispersion des Inhibitors 

zunachst eingefroren und im Vakuum das Dispergiermittel entfernt. 

Man erhalt ein trockenes Pulver. Beide Verfahren fuhren bevorzugt 
zu Pulvern, mittleren Teilchendurchmesser von 10 bis 800 \m, 
15 bevorzugt mehr als 100 \na bis weniger als 600 [im, mehr bevorzugt 
von 110 bis 500 |im, besonders bevorzugt von 120 bis 300 \m. 

Die erfindungsgemafc verwendeten Inhibitoren konnen vorteilhaft in 
Polyurethanen, insbesondere von Polyurethan-Weichschaumstof f en, 
20 verwendet werden. 

Die im Wachs eingebetteten Inhibitoren beeinflussen die Start- 
zeiten uns das Reaktionsverhalten des Polyure than- Systems nicht. 
Im Laufe der Reaktion wird jedoch Warme frei, das Wachs schmilzt 

25 ab einer definierten Temperatur und setzt den Inhibitor frei. Je • 
nach Schmelzpunkt des eingesetzten Wachses . kann die Freisetzung 
des Inhibitors zu einem unterschiedlichen Zeitpunkt auf der 
Reaktionskoordinate erreicht werden. Die Inhibitoren werden 
bevorzugt erst gegen Ende der Umsetzung freigesetzt, so dass 

30 ein negativer Einfluss auf die Katalyse der Polyurethanbildung 
ausgeschlossen werden kann. Nach dem Aufschmelzen des Wachses 
entfalten die Inhibitoren sofort ihre voile Wirksamkeit. 

Es ist auch moglich, nur einen Teil des Inhibitors in Wachs 
35 einzukapseln und einen anderen Teil in unverkapselter Form ein- 
zusetzen. Diese Verf ahr ens variant e wird vorzugsweise angewandt, 
wenn eine Kombination aus mehreren Inhibitoren eingesetzt wird. 
Dabei hat es sich als vorteilhaft erwiesen, nur die Inhibitoren 
einzukapseln, die besonders stark in die Katalyse der Poly- 
40 urethanreaktion eingreifen. 

Ein besonderer Vorteil des erf indungsgemaSen Verfahrens besteht 
darin, dass auch Inhibitoren, die mit den Bestandteilen der 
sogenannten Polyolkomponente reagieren und somit den Netzaufbau 
45 der Polyurethane besonders stark storen konnen, der Polyol- 
komponente zugesetzt werden konnen. 
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In einer besonderen Aus fuhrungs form des erf indungsgemaSen Ver- 
fahrens werden die Irihibitoren in unter den Bedingungen der 
Polyurethanherstellung inerte Substanzen eingebettet, die erst 
unter Hydrolysebedingungen das Inhibitoren freisetzen. Diese 
5 Ausfiihrungsf orm hat den Vorteil, dass die Inhibitoren erst dann 
freigesetzt werden, wenn sie ihre Wirksamkeit im Polyurethan 
entfalten sollen. Damit wird vermieden, dass ein Teil der ein- 
gesetzten Inhibitoren bereits vor dem Einsetzen der Hydrolyse aus 
dem Polyurethan migriert und somit als Inhibitoren verlorengeht . 

10 

Die Inhibitoren werden zumeist in den iiblichen Mengen eingesetzt. 
Vorzugsweise werden sie in einer Menge von 0,1 bis 20 Gew.-%, 
insbesondere von 0,5 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
Polyurethans , eingesetzt . 

15 

Zu den ubrigen fur das erf indungsgemaSe Verfahren einsetzbaren 
Ausgangsstof f en ist im einzelnen folgendes zu sagen: 

Die verwendeten Polyisocyanate a) umfassen die aus dem Stand 
20 der Technik bekannten aliphatischen, cycloaliphatischen und 
aromatischen Isocyanate. Beispiele sind Diphenylmethandiiso- 
cyanat, insbesondere 4 , 4 ' -Diphenylmethandiisocyanat , die 
Mischungen aus monomer en Diphenylmethandiisocyanat en und hoher- 
kernigen Homologen des Diphenylmethandiisocyanat s (Polymer-MDI) , 
25 Tetramethylendiisocyanat, Tetramethylendiisocyanat-Trimere, Hexa- 
methylendiisocyanat , Hexamethylendiisocyanat-Trimere , Isophoron- 
diisocyanat-Trimer, 4 , 4 ' -Methylenbis- (cyclohexyl) -diisocyanat , 
Xylylendiisocyanat , Tetramethylxylylendiisocyanat Dodecyldiiso- 
cyanat, Lysinalkylester-diisocyanat ; wobei Alkyl fur Ci bis Cio 
30 steht, 2,2,4- oder 2, 4, 4-Trimethyl-l, 6-hexamethylen-diisocyanat , 
1, 4-Diisocyanatocyclohexan, 1,3- oder 1, 4-Bis (isocy ana tome thyl) - 
oyclohexan oder 4-Isocyanatomethyl-l, 8-octamethylendiisocyanat , 
Toluylendiisocyanat (TDI) , 

wie Mischungen aus 2 , 6- und 2 , 4-Toluylendiisocyanat , 2,4' -Di- 
35 phenylmethandiisocyanat (2,4'-MDI), Triisocyanatotoluol , Iso- 
phorondiisocyanat (IPDI) , 2-Butyl-2-ethylpentamethylendiisocya- 
nat , 2-Isocyanatopropylcyclohexylisocyanat, 3 ( 4 ) -Isocyanato- 
methyl-l-methylcyclohexyl-isocyanat, 1, 4-Diisocyanato-4-methyl- 
pentan, 2 , 4 ' -Methylenbis (cyclohexyl ) diisocyanat und 4-Methyl-cy- 
40 clohexan-l,3-diisocyanat (H-TDI) verwendet werden. 

Als Polyisocyanate werden bevorzugt verwendet bei der Herstellung 
von Polyurethan-Weichschaumstof fen Diphenylmethandiisocyanat, 
insbesondere 4,4' -Diphenylmethandiisocyanat , und Toluylendiiso- 
45 cyanat. Als Polyisocyanate konnen auch Mischungen der vorstehend 
genannten Isocyanate verwendet werden. 
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Als Verbindungen mit mindestens zwei gegenuber Isocyanatgruppen 
reaktiven Wass erst of fat omen b) kommen "Verbindungen in Frage, 
die zwei oder mehr reaktive Gruppen, ausgewahlt aus OH-Gruppen, 
SH-Gruppen, NH-Gruppen, NH 2 -Gruppen und CH-aciden Gruppen, wie 
5 z.B. P-Diketo-Gruppen, im Molekiil tragen. 

ZweckmaSigerweise werden solche mit einer Funktionalitat von 
2 bis 8, vorzugsweise 2 bis 6, und einem Molekulargewicht 
von 300 bis 8000, vorzugsweise von 400 bis 4000 verwendet. 

10 Bewahrt haben sich z.B. Po lye t her -poly amine und/oder vorzugs- 
weise Polyole, ausgewahlt aus der Gruppe der Polyether-polyole, 
Polyes ter-polyole , Polythioether-polyole , Polyes teramide , 
hydroxylgruppenhaltigen Polyacetale und hydroxylgruppenhaltigen 
aliphatischen Polycarbonate oder Mischungen aus mindestens zwei 

15 der genannten Polyole. Vorzugsweise Anwendung finden Polyester- 
polyole und/oder Polyether-polyole . Die Hydroxylzahl der Poly- 
hydroxylverbindungen betragt dabei in aller Regel 10 bis 1000 
und vorzugsweise 20 bis 300. 

20 In einer bevorzugten Aus fiihrungs form sind Verbindungen b) mit 
mindestens zwei gegenuber Isocyanatgruppen reaktiven H-Atomen 
Polyetherpolyole . Sie werden nach bekannten Verfahren, beispiels 
weise durch anionische Polymerisation mit Alkalihydroxiden oder 
Alkalialkoholaten als Katalysatoren und unter Zusatz mindestens 

25 eines Startermolekuls , das 2 bis 3 reaktive Wasserstof f atome 
gebunden enthalt, aus einem oder mehreren Alkylenoxiden mit 
2 bis 4 Kohlenstof fatomen im Alkylenrest hergestellt. Geeignete 
Alkylenoxide sind beispielsweise Tetrahydrofuran, 1 , 3-Propylen- 
oxid, 1,2 bzw. 2, 3-Butylenoxid und vorzugsweise Ethylenoxid und 

30 1,2-Propylenoxid. Die Alkylenoxide konnen einzeln, alternierend 
nacheinander oder als Mischungen verwendet werden. Bevorzugt 
werden Mischungen aus 1, 2Propylenoxid und Ethylenoxid, wobei das 
Ethylenoxid in Mengen von 10 bis 50 % als Ethylenoxid-Endblock 
eingesetzt wird (EO-cap) , so dass die entstehenden Polyole zu 

35 uber 70 % primare OH-Endgruppen aufweisen. 

Als Startermolekul kommen Wasser oder 2- und 3-wertige Alkohole 
in Betracht, wie Ethylenglykol, Propandiol-1, 2 und -1,3, 
Diethyl englykol , Dipropylenglykol , Butandiol-1 , 4, Glycerin, Tri- 
40 methylolpropan usw. Die Polyetherpolyole, vorzugsweise Polyoxy- 
propylen-polyoxyethylen-polyole, besitzen eine Funktionalitat 
von 2 bis 3 und Molekulargewichte von 1000 bis 8000, vorzugs- 
weise 2000 bis 7000. 



45 Als Polyetherole eignen sich ferner polymermodif izierte Poly- 
etherpolyole, vorzugsweise Pfropf polyetherpolyole, insbesondere 
solche auf Styrol- und/oder Acrylnitrilbasis, die durch in situ 
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Polymerisation von Acrylnitril, Styrol oder vorzugsweise 
Mischungen aus Styrol und Acrylnitril; hergestellt werden. 

Weiterhin geeignet sind Polyesterpolyole. Diese konnen beispiels- 
5 weise aus organischen Dicarbonsauren mit 2 bis 12 Kohlenstoff- 
atomen, vorzugsweise aliphatischen Dicarbonsauren mit 4 bis 
6 Kohlenstof fatomen, mehrwertigen Alkoholen, vorzugsweise Diolen, 
mit 2 bis 12 Kohlenstof fatomen, vorzugsweise 2 bis 6 Kohlenstoff- 
atomen hergestellt werden. Als Dicarbonsauren kommen beispiels- 

10 weise in Betracht: Bernsteinsaure, Glutarsaure, Adipinsaure, 
Korksaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, Decandicarbonsaure, 
Maleinsaure, Fumarsaure, Phthalsaure, Isophthalsaure und 
Terephthalsaure . Die Dicarbonsauren konnen dabei sowohl einzeln 
als auch im Gemisch untereinander verwendet werden. Anstelle der 

15 freien Dicarbonsauren konnen auch die entsprechenden Dicarbon- 
saurederivate, wie z.B. Di carbons aureester von Alkoholen mit 
1 bis 4 Kohlenstof fatomen oder Dicarbonsaure anhydride eingesetzt 
werden. Vorzugsweise verwendet werden Dicarbonsauregemische aus 
Bernstein-, Glutar- und Adipinsaure und aromatische Di-Sauren. 

20 Beispiele fur zwei- und mehrwertige Alkohole, insbesondere Diole 
sind: Ethandiol, Di ethyl englykol, 1,2- bzw. 1, 3-Propandiol , 
Dipropyl englykol, 1, 4-Butandiol, 1, 5-Pentandiol, 1 , 6-Hexandiol , 
1, 10-Decandiol, Glycerin und Trimethylolpropan, ferner auch 
Dialkohole, die aromatische oder aliphatische Ringsysteme 

25 enthalten, wie z.B. 1, 4-Bisdihydroxymethylbenzol oder 1,4-Bis- 
dihydroxyethylbenzol . Vorzugsweise verwendet werden Ethandiol, 
Diethyl englykol , 1 , 4-Butandiol , 1 , 5-Pentandiol und 1 , 6-Hexandiol . 
Eingesetzt werden konnen ferner Polyesterpolyole aus Lactonen, 
z.B. e-Caprolacton oder Hydroxycarbonsauren, z.B. w-Hydroxy- 

30 capronsaure. Ebenfalls konnen Mischsysteme, die sowohl Poly- 
esterole als auch Polyetherole enthalten, verwendet werden. 

' Zu den Verbindungen mit mindestens zwei gegeniiber Isocyanat- 

gruppen reaktiven Wasserstof fatomen b) gehoren auch die sogenann- 

35 ten Kettenverlangerungsmittel und Vernetzer. Diese umfassen 
niedermolekulare, mehrwertige Alkohole, vorzugsweise Diole 
und/oder Triole, mit Molekulargewichten kleiner als 400 Da, 
bevorzugt von 60 bis 300 Da, besonders bevorzugt von 60 bis 
200 Da. In Betracht kommen beispielsweise aliphatische, cyclo- 

40 aliphatische und/oder araliphatische Diole, wie z.B. Alkandiole 
mit 2 bis 14, vorzugsweise 2 bis 6 Kohlenstof fatomen und/oder 
Dialkylenglykole mit 4 bis 8, vorzugsweise 4 bis 6 Kohlenstof f- 
atomen, wie z.B. Ethyl englykol, Propandiol-1 , 3 , Decandiol-1, 10 , 
o-, m-, p-Dihydroxycyclohexan, Diethyl englykol, Triethylenglykol , 

45 Dipropyl englykol , Tripropyl englykol und vorzugsweise Butan- 

diol-1,3, Butandiol-1,4, Hexandiol-1, 6 und Bis- (2 -hydroxy ethyl ) - 
hydrochinon, Pentandiol-1 , 5 und Pentandiol-1 , 3 bzw. Mischungen 
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unterschiedlicher Diole und als mehrwertige Alkohole beispiels- 



weise Triole, wie z.B. 1,2,4-, 1, 3 , 5-Trihydroxycyclohexan, 
Trimethylolethan, Glycerin und Trimethylolpropan. Bevorzugt 
verwendet werden Diole und deren Mischungen. 

5 

Das erf indungsgemafie Verfahren erfolgt zumeist in Anwesenheit von 
Katalysatoren. In Betracht kommen beispielsweise organische Amine 
allein oder als Mischungen, enthaltend mindestens zwei Amine. Des 
weiteren konnen als Katalysatoren auch iibliche organische Metall- 

10 verbindungen eingesetzt werden, vorzugsweise organische Zinn- 
verbindungen, wie Zinn- (II) -salze von organischen Carbonsauren, 
Zinn- (IV) -salze von organischen Carbonsauren, z.B. Dibutyl-zinn- 
diacetat, Dibutylzinndilaurat , Dibutylz inn-ma 1 eat und Dioctyl- 
zinn-diacetat. Ferner konnen auch Kaliumsalze von Carbonsauren, 

15 wie beispielsweise Kaliumacetat, und 'Metallkatalysatoren, 
umfassend Wismut-, Eisen- oder Zirkonverbindungen, wie z.B. 
Eisenacetylacetonat , verwendet werden. 

Bevorzugt konnen tertiare aliphatische und/ oder cycloaliphatische 
20 Amine in den Mischungen in den Mischungen enthalten sein, 
besonders bevorzugt Triethylendiamin. 

Weiterhin konnen als Katalysator auch Gemische verwendet werden, 
die sowohl Katalysatoren auf Aminbasis als auch Katalysatoren auf 
25 Basis von organischen Metal Iverbindungen enthalten. 

Im allgemeinen verwendet man 0,01 bis 15 Gew.-%, bevorzugt 0,1 
bis 8 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 4 Gew.-% Katalysator 
bezogen auf das Gewicht der Komponenten a) und b) . 

30 

Fur die Herstellung von Polyurethan-Schaumstof fen ist der Einsatz 
von Treibmitteln notwendig. Als Treibmittel findet vorzugsweise 
Wasser Verwendung. Da die Komponenten b) und aufgrund der Her- 
stellung und/oder chemischen Zusammensetzung Wasser aufweisen 

35 kann, bedarf es in manchen Fallen keiner separaten Wasserzugabe 
zu der Komponente b) oder der Reaktionsmischung. Sofern der Poly- 
urethan-Formulierung zur Erzielung des gewunschten Raumgewichts 
zusatzlich Wasser zugesetzt werden muss, wird dieses ublicher- 
weise in Mengen von 0,05 bis 4,0 Gew.-%, vorzugsweise von 0,1 bis 

40 3,0 Gew.-% und insbesondere von- 0,3 bis 2,5 Gew.-%, bezogen auf 
das Gewicht der Komponenten a) und b) verwendet. 

Als Treibmittel konnen anstelle von Wasser oder vorzugsweise in 
Kombination mit Wasser auch niedrigsiedende Fliissigkeiten, die 
45 unter dem Einfluss der exothermen Polyadditionsreaktion ver- 
dampfen und vorteilhaf terweise einen Siedepunkt unter Normal- 
druck im Bereich von -40 bis 120°C, vorzugsweise von 10 bis 90°C, 
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besitzen oder Gase eingesetzt werden. Von den als Treibmittel d) 
geeigneten, bezuglich NCO-Gruppen inerten Fliissigkeiten werden 
vorzugsweise Alkane, Cycloalkane oder Mischungen mit einem Siede- 
punkt von -40 bis 50°C unter Atmospharendruck aus Alkanen und 
5 Cycloalkanen verwendet. 

Die als Treibmittel geeigneten Fliissigkeiten der oben genannten 
Art und Gase konnen z.B. ausgewahlt werden aus der Gruppe der 
Alkane wie z.B. Propan, n- und iso-Butan, n- und iso-Pentan und 
10 vorzugsweise der technischen Pentangemische, Cycloalkane und 
Cycloalkene wie z.B. Cyclobutan, Cyclopenten, Cyclohexen und 
vorzugsweise Cyclopentan und/oder Cyclohexan und Gase, wie z.B. 
Stickstoff, Kohlenmonoxid und Edelgase wie z.B. Helium, Neon 
und Krypton. 

15 

Als Treibmittel geeignet sind ferner Salze, die sich thermisch 
zersetzen, wie z.B. Ammoniumbicarbonat und/oder Ammoniumcarbamat 
oder Verbindungen, die in situ solche Salze bilden, wie z.B. 
wassriger Ammoniak und/oder Amine und Kohlendioxid, und Ammonium- 
20 salze organischer Carbonsauren, wie z.B. die Monoammoniumsalze 
der Malonsaure, Borsaure, Ameisensaure oder Essigsaure. Ebenfalls 
konnen HFC-2 45 fa® (Fa. Honeywell) und HFC365mfc® (Fa. Solvay) 
verwendet werden. 

25 Gegebenenfalls konnen bei dem erf indungsgemaSen Verfahren zur 
Herstellung von Polyurethanen Hilfs- und Zusatzstoffe zugesetzt 



30 oberflachenaktive Substanzen, Schaumstabilisatoren, Zellregler, 



beispielsweise Glasfasern, Farbstoffe, Pigmente, Flammschutz- 
-mittel, Hydrolyseschutzstabilisatoren, Oxidationsschutzmittel , 
Abriebverbesserer, fungistatisch und bakteriostatisch wirkende 
35 Substanzen genannt . 

Weitere Angaben xiber die verwendeten Ausgangsstof f e finden sich 
beispielsweise im Kunststof fhandbuch, Band 7, " Polyure thane " , 
herausgegeben von Gunter Oertel, Carl-Hanser-Verlag, Munchen, 
40 3. Auflage, 1993. 

Zur Herstellung der Polyurethane werden die Polyisocyanate a) 
mit Verbindungen mit mindestens zwei gegeniiber Isocyanat 
reaktiven Wasserstof f atomen b) insolchen Mengen zur Umsetzung 
45 gebracht, dass das Aquivalenzverhaltnis von NCO-Gruppen der 
Polyisocyanate a) zur Summe der reaktiven Wasserstof fatome 
der Komponenten b) 1 : 0,5 bis 1 : 3,50 (entsprechend einem 



werden . 



Als Hilfsmittel und/oder Zusatzstoffe seien beispielsweise 



auEere und innere Trennmittel, Full- und Verstarkungsstof f e, wie 
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Isocyanat-Index von 50 bis -350), vorzugsweise 1 : 0,60 bis 
1 : 2,30 und besonders bevorzugt von 1 : 0, 65 bis 1 : 1,7 
betragt . 

5 Die Polyur ethane werden iiblicherweise nach dem bekannten one- shot 
oder dem ebenfalls bekannten Prepolymerverf ahren hergestellt. 

In der Technik ist es iiblich, die Verbindungen mit mindestens 
zwei gegeniiber Isocyanat reaktiven Wasserstof f atomen b) , treib- 
10 mittel, Katalysatoren sowie Hilfs- und/oder Zusatzstof f en zu 
einer sogenannten Polyolkomponente zu vereinigen und in dieser 
Form mit den Polyisocyanaten a) zur Umsetzung zu bringen. 

Die Ausgangskomponenten werden iiblicherweise bei einer Temperatur 
15 von 0 bis 100°C, bevorzugt 15 bis 70°C gemischt und beispielsweise 
in einem Formwerkzeug zur Reaktion gebracht . Die Vermischung kann 
beispielsweise mechanisch mittels der Niederdrucktechnik oder 
der Hochdrucktechnik, oder durch sonstige Vermis chungsverf ahren, 
die bei iiblichen PUR-Verarbeitungsmaschinen eingesetzt werden, 
20 erfolgen. 

Die vorliegende Erfindung soil anhand der nachf olgenden Beispiele 
veranschaulicht werden. 

25 Beispiele 

Herstellung der Schaumstoffe 

97 Gewichtsteile eines Polyetheralkohols mit einer Hydroxylzahl 
30 von 28 mgKOH/g, einer Funktionalitat von 2,3 und einem Gewichts- 
verhaltnis von Ethylenoxid zu Propylenoxid in der Kette von 
14/86, 3 Gew.-Teile eines Polyetheralkohols mit einer Hydroxyl- 
zahl von 42 mgKOH/g, einer Funktionalitat von 3 und einem 
Gewichtsverhaltnis von Ethylenoxid zu Propylenoxid in der Kette 
35 von 30/70, 3,31 Gew.-Teile Wasser, 0,8 Gew.-Teile Aminopropyl- 
imidazol, 0,6 Gew.-Teilen Dimethylaminodiglykol , 0,5 Gew.-Teilen 
Schaumstabilisator Tegostab® B8631 und jeweils 1 Gew-.Teil der 
in Tabelle 1 angegebenen Hydrolysestabilisatoren wurden zu einer 
Polyolkomponente vermischt. Diese wurde mit einer Isocyanat - 
40 komponente, bestehend aus 50 Gew.-% Polymer-MDI und 50 Gew.-% 
Zweikern-MDI umgesetzt. Die Materialien wurden bei einem Mi- 
s chungs verhaltnis von Polyol zu Isocyanatkomponente von 100 : 48 
(entsprechend einem Index von 90) verschaumt. 



45 
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Es wurden Kissen in einer Standardpriif f orm mit einem Volumen von 
161 und einer Kissendichte von 50 g/1 ' hergestellt . Aus diesem 
Kissen wurden die entsprechenden Prufkorper fur die Alterungs- 
experimente herausgesagt . 



Aufeerdem wurde eine Probe ohne Additiv verschaumt, in Tabelle 1 
als Vergleichsbeispiel 1 bezeichnet. In Vergleichsbeispiel 2 
wurde 1 Gew.-Teil Adipinsaure unverkapselt , in Vergleichs- 
beispiel 3 wurden 2 Gew.-Teile Dimethylpropionsaure unverkapselt, 
10 in Vergleichsbeispiel 4 wurde 1 Gew.-Teil Maleinsaureanhydrid 
unverkapselt, in Beispiel 1 wurden 2,5 Gew.-Teile Adipinsaure in 
Wachs, in Beispiel 2 wurden 3,5 Gew.-Teile Dimethylpropionsaure 
in Wachs und in Beispiel 3 wurden 2,5 Gew.-Teile Maleinsaure- 
anhydrid in Wachs eingesetzt. 



Die Systeme wurden sofort nach Abmischung und nach 10 Tagen 
Lagerzeit verschaumt. 

Von den erhaltenen Schaumstof f en wurden unmittelbar nach der 
20 Herstellung sowie nach drei Tagen Lagerung. bei 90°C. und 90 % 
relativer Luf tf euchtigkeit die in Tabelle 1 angegebenen Werte 
bestimmt . 

V^ie ersichtlich, kommt es bei der Verwendung von unverkapselt en 
25 Inhibitoren zu einer deutlichen Verschlechterung der Reaktions- 
parameter bei der Herstellung der Schaumstof fe. Bei den ver- 
kapselten Inhibitoren wird dieser Einfluss spurbar unterdruckt, 
ohne dass es zu einer Verschlechterung der mechanischen Werte 
nach der Lagerung unter Feuchtwarmebedingungen kommt. 
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Verfahren zur Herstellung von Polyuret'hanschavimstof f en mit 
verbesserter Langzeitstabilitat 

5 Zusammenf assung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von 
Polyurethanschaumstof fen mit verbesserter Langzeitstabilitat 
■ durch Umsetzung von 



b) Verbindungen mit mindestens zwei mit Isocyanatgruppen 
reaktiven Wasserstof f atomen in Gegenwart Inhibitoren, 



dadurch gekennzeichnet , dass die Inhibitoren in einer unter 
den Bedingungen der Polyurethanherstellung inerten Substanz, 
insbesondere Wachs, eingekapselt sind. 
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